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CHEMISCHE FABRIK GRUNAU GmbH 
7918 Illertissen, Auer Strasse 100 



Dispersionen von Fe ttsaureraono-/-diglycerid-Ge- 
mischen und deren Verwendung (IV) 



Die Erfindung betrifft Dispersionen von Fe ttsaureraono-/-di- 
glycerid-Gemisclxen und deren Verwendung zur Horstellung von 
Emulsionen auf kaltem Wege* 

Die iibliclie Metliode zur Herstellung kosme tischer Emulsionen 
ist die, dass man Emulgand/Eraulgator = Olphase bei einer 
Temperatur von ca. 60 bis 70°C zusainraenschmilzt, die ,wassri& 
Phase ebenfalls auf diese Temperatur erwarmt und bei dieser 
Temperatur die beiden Phasen vereinigt, wobei man sovohl die 
Wasser»zu-01 als attch die Ol-zu-Vasser-Methode anvendet* 

Die nach der Emulsionsbildung bei ca* 60 bis 70°C vorliegend 
Emulsion v/ird , eventuell nach zwischengeschalteter Homogeni- 
sierung, unter Ruhren abgekuhlt t woboi man \7'&hrond 60s Kalt- 
ruhrens bei einer Temperatur von 35 bis k5°C die temperatur- 
empfindlichen atherischen Ole zugibt und die Emulsion bis 
zu einer Temperatur von 20 bis 30°C kaltriihrt* 

Diese Arbeitsraethode wird in erster Little durch den Einsats 
von hoherschmelzenden Emulgatoren, vie Uachscri, Petten und 
Fottalkcholen, bedingt, da diese Stoffe vcr einer Emulfjic- 
rung in den flfissigen Aggrcgatszustand iiberxiibrt werden muss 

In der Praxis sieht es so aus, dass nicht uur diese hoch- 
s clime lz end en Anteile auf diese Temperatur gebracht werden, 
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sondern dass auch die bereits bei Normaltemperatur fllissig 
vorliegenden Emulganden* vie Mineralol, Pflanzen<51 oder Iso- 
propylmyristinat.ebenfalls auf diese Temperatur gebracht werden. 
Da man in der,-Kegel die Vasser- und 6l-Phase bei gleicher 
Temperatur vereinigt, wird auch das Vasser auf die hohe Tempe- 
ratur erwarmt* Vor der Emulsionsbildung muss zunachst eine be- 
traclitliche Menge Energie in Form von Varme zugefuhrt werden, 
die nach erfolgter Emulsionsbildung wieder mittels Kiihlung ab- 
gefuhrt werden muss. Diese Methode ist dalier zeit— und energie- 
aufwendig. 

Zur Energieeinsparung hat man den Vorschlag gemacht t in die 
Schmelze der Emulganden und Eraulgatoren kaltes Vasser einzu- 
rtihren. Dies setzt aber spezielle Gerate zur Erzielung einer 
optimalen Emulsion voraus . 

Ferner vurden VorschlsLge gemacht, die hohers chrae lzend en Anteiie 
mit oinem Toil der niedrigsclunelzenden Anteiie aufzuschinelzeii 
und den Rest der niedrigschmelzenden Anteiie nach erfolgtor 
Schmelze zuzugeben, urn auf dieso Weise eine Scnkung dor Tempe- 
ratur der biphase zu errcichen, und in die temperatur reduzier te 
Olphase dann kaltes Vasser e inzuemulgieren. 

Unter Ivaltemulgierung versteht man die Vereinigung von Emulgand , 
Emulgator und Vasser zur Emulsionsbildung ohne Temper aturzu- 
fuhr f das heisst die Vereinigung der ^enannten Stoffe bei Raum- 
temperatur von ca. 20°C . 

Kaltemulgierung ist moglich, wenn bei Normaltemperatur f liissige 
EmuigaiKien und Eraulgatoren vorliegen und mit l/asser bei dieser 
Temperatur unter Emulsionsbildung vereinigt werden kcinnen. Durch 
die Deschrankuiig auf die bei Normaltemperatur fliissigen Eraulgaii- 
den und Emuigatoren wird der Rezepturspielraum zur Herstellung 
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von kosmetischen Emulsionen sehr eingeengt. Bel so hergestell- 
ten Emulsionen treten Konsis tenzprobleme auf , denn in vielen 
Pollen benotigt man zur Konsistenzgebung Wachse Oder andere 
hSherschmelzende- Anteile, die auf alle Falle vor der Emulgie- 
rung geschmolzen werden miissen, urn bei der Emulgierung in ge- 
schmolzenem Zustand vorzuliegen. 

Die Kaltemulgierung ist bis jetzt nur in begrenztem Ausraass 
durchfiihrbar und zwar nur zur Hers te Hung bestimmter diinn- 
fliissiger Emulsionen. 

Die Kaltemulgierung wiirde grosse Vorteile mit sich bringen, 
namlich, 

1. Einsparung von Varmeenergie 

2. Einsparung von mechanischer Energie 

3. Einsparung von Zeit 

k . Steigerung der Durchsatzmenge 

5. schonendo Behandlung von temperaturempfindlichen Inlialts- 
stof fen, v/ie z.B. 

a) va rmc e rapf ind li che 01 e 

b ) Vit amine 

c) atberische Ole . 

Die praktisclxe Dur chfubrung dor Kaltenmlgi erung scheiterie bishc- 
in den moicten Fallen an den mit zu verarbeitenden bbhersch::-c-l- 
zendfin, kohyistenzgebcnden Stoffen und das Problem der Kalt- 
emulgierung ware gelost, wenn es golange, konsis tonzgebende 
Komponcnten ira kalten Zustand verarbeitbar voriiegen zu babe::* 

Gegonstand der Erfindung sind nun Disporsionen von Pettsaure- 
mono— /-diglycerid-Gemischen , gekennzeichnet durch einen Ge- 
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a) 10 bis 60 Gewichtsprozent eines Fettsauremono-/-»diglycerid- 
Gemisches, dessen Anteil an Fetts^ureinonoglycerid etwa 20 
bis 80 Gewichtsprozent und dessen Anteil an FettsSuredi- 
glycerid etwa 75 l>is 15 Gewichtsprozent betragt, 

b) 1 bis 20 Gewichtsprozent eines anionaktiven Tensids aus 
der Gruppe der 

aa) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von Fettsauren mit 
10 bis 20 Kohle-nstoffatoraen oder 

bb) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von Fe tt allcoholsul- 
faten mit 8 bis 16 Kohlenstoffatomen oder 

cc) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von Fe t talkoholpoly- 
glykolathersulfaten mit 10 bis 18 Kohlens tof f atomen im 
Fettalkoholresi und 2 bis 5 Oxyathyleneinhei ten oder 

dd) Alkali- und Alky! olammojiiunisalze von prxmUren und /oder 
sekundaren Estorn der Orthophosphorsaure mit Alkoholon, 
die 10 bis 18 Kohlens t offa tome aufveiscn und gegebenen- 
falls in 2-Stcllung mit einer Hydroxyl^ruppe substituiert 
sind , oder 

ow) Alkali- und Alkylolamrnoniunz.salze von mit Vein- oder 

Citroncn, : jauro veres tor ten Fe ttsaur^inonoglyceriden mi t 
12 bis 20 Kohlens toff at omen im Fe t tsUur ore s t und 

c) 20 his B0 Gev/icht:iprozent V/.uTScr. 

Ul»(:»3 : r n f; cli o jkj <r rwe i s c sind die or f indun^sgemHssen Dispcrsioren 
:f.ov;nhi 3 n der Laye, die Konsistonz von kosmetischen Emulsionon . 
cj )i?.us tellen » a Is aucJi als Emuicator fur die nachtraglich ein~ 
5:u1»r.inc;cnd(?n Menken aii bei Normal temper a tur fliissigen Olen und 
atJiorisiclien Olen zu virken* Jiosonders wichtitf 1st, dass die 
erf indungss^-oinasseji Dispcrsionen in einer Form vorliefjen, die 
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sovolil die Aufxialune ▼on OJL als audi die von Vasser gestattet. 

Bin weiterer Gagenstand der Erfindung ist dalier die Verwendung 
dieser Disperaionen zur Herstellung von Emulsionen auf kaltem 
Vege . 

Fettsaureraono- und -diglyceride sind ein- bzw* zveiwertige 
Ester aus dem dreiwertigen Alkohol Glycerin und Fettaauren. 
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Die Herstellung kann durch Direktverea terung von Glycerin 
mlt Fettsauren Oder aber durch Glycerinolyse von Fetten er- 
folgen. Bei beiden Reaktionen erhalt man jedoch nieraals reine 
Produkte, sondern Gemische aus Monoglyceriden, Diglyceriden 
und geringen Mengen an Triglyceriden, freiem Glycerin und 
freien Fettsauren. So sind z.B. die handelsiiblichen 50 5£igen 
Mono-/Diglyceride Mischungen, bestehend aus etwa kO bis 5° 
Gewichtsprozent Monoglycerid, etwa 30 bis kO Gewichtsprozent 
Diglycerid und geringen Anteilen Triglycerid und Glycerin. 

Beim Einbringen solcher Fetts&uremono-/-diglycerid-Geinische 
±jt Wasser, auch bei Temperaturen oberhalb ihres Schmelzpunktes, 
bildet sich keine Emulsion. Es ist jedoch moglich, solcjie Ge- 
mische mittels geeigneter Hilfsemulgatoren in Dispersionen 
zu Uberfiihren. Je nach dem eingesetzten Hilfsemulgator zeigen 
dieso Dispersionen ein unterschiedliches physikalisch-chemi- 
schos VerJialten. 

Die erfindungsgeraassen Dispersionen werden in der Weise herge- 
stellt, dass man 10 bis 60 Gewichtsprozent eines Fetts^iurernono-/- 
diglycerid-Gemisches t dessen Anteil an Fettsaurcraonoglycerid 
etwa 20 bis 80 Gewichtsprozent und dessen Anteil an Fettsaure- 
diglycerid etwa 75 bis 15 Gewichtsprozent betragt, zusamwen 
mit 20 bis 80 Gewichtsprozent Wasser mid 1 bis 20 Gewichts- 
prozent des als Hilfsemulgator dienenden auionalztiven Tensids 
auf eine Tempcratur oberhalb des Schnielspunlttes des Glycerid- 
Gemisches, also auf etwa 70 bis 100°C f erwarmt, die Schmelze 
intonsiv riihrt und die gcbildete Emulsion unter weiterem Itiihren 
auf etwa Raum tempera tur abktihlen lass t • 

Die so erhaltenen Dispersionen sind alterungsbestandig • Sie 
komien sofort oder auch nach mehrmonatiger Lagerung zur Her- 
stellung von lcosrne tischen Emulsionen auf kaltem Vege verwendet 
werden. Dabei konnen je nach Einsatzmenge der Dispersionen 
sowohl Lotionen als aucli feste Cremes hergestollt werden. 

- 7 - 
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Als Fettsauremono-Adiglycerid-Gemiscne we rd en Mis cluing en aus 
FettsSureoonoglyceriden der allgemeinen Formel 

~.T CH o -0-C0-R 
CH-OH 
CH 2 -0H 

und Fettsaurodiglyceriden der allgemeinen Formel 

CH--0-CO-R 

« 2 1 
CH-O-CO-R 1 

CH 2 -0H 

bevorzugt, in denen R und R 1 gleiche oder verschiedene , ge- 
sattigte Oder ungesattigte , geradkettige oder verzweigtc, 
gegebenenfalls durch Hydroxy lgruppen subs tituierte Kohlen- 
vasserstoffreste wit 9 bis 25 Kohlenstoffatoraen bodouten. 
Besonders bevorzugt verden Mischungen von solchen Mono- und 
Diglycoriden, fur die in den genannten Forraeln R" und R 1 
jeweils 15 bis 17 Kohlenstoffatome aufweisen. 

ft 

Besonders vorteilhaft 1st es axich, wenn In den FottsUure- 
raono-/-di#lycerid-Gemisch.en der Anteil an Fottsauremono- 
glycerid etwa 30 bis 60 Gewichtsprozent und der Anteil an 
Fe tts£iuredi£lycer±d etwa 65 bis 35 Gevicht sprozent betragt. 



- 8 - 



i 6 0 9 8 3 9 / 1 00 2 



2511600A1> 



251 1600 




Die als Hilfsemulgator dienenden anionaktiven Tenslde werden 
bevorzugt als Salze des Natriums, Kaliums oder von Mono-, 
Di- oder Trialkylolaminen , deren Alkylolgruppen 2 oder 3 
Kohlenstoffatome aufweisen f verwendet . 

Geeignete Salze leiten sich ab von 

aa) gesattigten oder ungesattigten, geradke ttigen oder ver- 
zweigten Fettsauren mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomenj 
Beispiele sind entsprechende Salze der Stearinsaure , 
Palmitinsaure, Olsaure oder deren Mischungen; oder 

bb) sauren Schwefelsaureestern von gesattigten odex* unge- 

sattigten, geradkettigen oder verzweigten Fe ttalkoholen 
mit 8 bis 16 Kohlenstoffatomen. Beispiele sind Lauryl- 
sulfate, Myristylsulfate oder deren Mischungen; oder 

cc) sauren Schwefelsaureestern von Kondensationsprodukten 

gesattigter oder ungosattigter , geradkcttigor oder ver- 
■zveif;ter Fe t talkohole mit 2 bis 5 Mol Athylenoxid . 
Beispiele sind Laury ldiathy lenglykolsulfate , Lauryi- 
triathylenglykolsulfate oder deren Mischungen; oder 

dd) primaron und/oder sekundaren Estorn der Orthophosphor- 
sauro rait gesattigten oder ungesattigten, geradkettigen 
oder vorisweigteii Alkoholen, die 10 bis 18 Kohlenstoff- 
atome aufweisen und gegebencnfalls in 2-Stellunfj rait 
ciner Hydroxy I (jruppe substituiert sind, Beispiele sind 
Cetylphosphatfi (Umse tzungspr odukt aus Ce tylalkohol und 
Orthophosphorsaure ira Molverhaltnis 1 x 1), oder Phospha 
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von in 2-Stellung mit einer Hydroxylgruppe subs tituierten 
Alkoholen mit 1** bis 16 Kohlenstoffatotnen (Umsetzungs- 
produkte eines C^-C^g-OCz-Epoxidgemisches mit Orthophos- 
phors&ure im Molverh&ltnis 2 : 1 bis 2,5 : 1); Oder 

ee) mit Vein* oder Citronensaure veresterten Fettsauremono* 
glyceriden, deren Fettsaurereste gesSttigt Oder unge* 
sSLtti^t, geradkettig oder verzweigt sind und 12 bis 20 
Kohlenstoffatorae aufweisen, zum Beispiel das Umsetzungs- 
produkt von Glycerinmonos tearat mit Citronensaure im 
Molverhaitnis 1:1* 



Beispiel 1 



a) Herstellung einer erfindungsgeraassen Dispersioni * 

25 Teile eines Fe t tsauremono-/"diglycerid -Gemisches , herge- 
stelit durch Glycerinolyse von gehartetem Rinder- 
talg, mit eineni Gehalt an Monoglycerid von ca. 50 
Gewi chtsprozent und an Diglycerid von ca* 45 Ge- 
wichtsprozent verden mit 



5 Teilen Natriumlaurylsulfat und 
70 Teilen V/asser 

eenieinsain auf 70°C crwarmt. Nach erfolgter Sclimelze wird unter 
Intenyivrlihrung eine Dispersion gebilfiet und bis 30°C kaltge- 
riihrt. Die so erhaLtene Dispersion kann sofort oder nach inchr- 
monatigeni Stehen zur Kaltemulgierung eingesetzt werden. 

b) Verwendung der nach a) hergestellten Dispersion zur Her- 
stellung einer Emulsion auf kaltera Vego i 
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50 Telle der nach a) herges tellten Dispersion 

5 Telle 2-Octyldecanol 

5 Telle Isopropylmyris tinat 

5 Telle Capryl-/Caprinsaure-Triglycerid 

5 Telle Paraffinol 

5 Telle Glycerin 
20 Telle entraineralisiertes Vasser 

werden bei Ziramertemperatur in einem mit gegenlaufigem Riihjr- 
werk ausgo.stat te ten Kessel geuiischt. Der Mischvorg^ang 1st 
dann beendet, wenn eine einheitliche Creine vorliegt. Um die 
Lagers tabilitat zu erhohen, kann es zvecknassig sein, eine 
Homogenisierung nachzuschalten. 

Die so crhaltene Creme 1st mit einer Cx-eme, welche auf ub- 
lichein Wege durch Warrnemulgierung bergestellt vurde, p_n Aus- 
sehen, Stabilitat und kosmetischen Eigenschaf ten. vergleichbar. 



Bcispiel 2 



a) Herstollung einer erfindungsgemassen Dispersion: 

hO Teile oincs Fettsaureffiono-/«diglycerid"Gemisches, herge- 
stellt durch Glyce rinolyse von gehartetem Schweine- 
schmalst mit einem Gehalt an Monoglycerid von ca. 50 
Gewichtsprozent und an Diglycerid von ca. h$ Gewichts- 
proztint vnrdcn mit 

10 Teilon eines Umsetzungr.prociuktes aus einem C,, -C^-^-Epoxid- 

1 'I 10 

Gejniscii init Orthophosphorsaure im Molverhaltnis 2 t 1 , 
pli-Vert dcs Umsetzungsproduktes rait TriathanolaiDin 
eingestelli auf 6 bis 7, und 
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50 Teilen Vasser 



vie in Beispiel 1 a) beschrieben'zu einer Dispersion ver- 
arbeitet. 

b) Verwendung der nach a) hergestellten Dispersion zur Her- 
stellung einer Emulsion auf kaltera Wege: 

50 Telle der nach a) hergestellten Dispersion 

7 Telle Isopropylmyristinat 

7 Telle PararfiniSl 

8 Telle 1 f 2-Propylenglykol 

25 Telle entmineralisiertes Vasser 

verden vie im Beispiel 1 b) beschrieben auf kaltem Wege zu 
einer Emulsion verraischt. 



Beispiel 3 



a) Herstellung einer erfindungsgcrnassen Dispersions 

h5 Toile eines Fe ttsaurcmono-/ -diglyceri d -Gemis ches » ber(je- 
stellt durcli Glycerinolyse von gehartetem Palrnol, 
mit cinem Gehalt an Monoglyccrid von caJlO Gc-vicht?- 
prozent und an Di^lycerid von ca# ^5 Gewi cht sproze i: t 
verden mit 

15 Teilen Ce tylpliospha t-DiUthanolaniin-Salz und 
hO Teilen Vasser 

wie in Beispiel 1 a) beschrieben zu -einer Dispersion verarbeitet. 

- 12 - 
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b) 



Vervendung der nach a) hergestellten Dispersion zur Her- 



stellung einer Emulsion auf kaltem Uege: 



35 


Telle 


der nach a) herges tellten Dispersion. 


6 


Telle 


Olivenol 


7 


Telle 


2-0ctyldodecanol 


k 


Telle 


Isopropylmyris tinat 


k 


Telle 


Sorbit 


15 


Telle 


entminer ali siertcs Wasser 



werden vie im Beispiel 1 b) beschrieben auf kaltem Vege zu 
einer Emulsion vermischt. 

Beispiel k 



a) Herstellung einer erfindungsgemassen Dispersion; 

25 Teilc eines Fe 1 1 sauremono-/ -diglycer id -Gemis clie s , herge- 



stellt durch 'Uwcsterung von geliartetein Baumuoll"- 
saatcil ,mit eintni Gelialt an Monoglyccrid von ca. 
^5 Gcvichtsprozent; und an Diglycorid von ca. 5° 
Gev/i chtsprozent we r d en mi t 



5 Teilen 



Na tr iuins tear at und 



70 Teilen 



Wasser 



vie in Dcisx^iel 1 a) beschrieben zu einer Dispersion ver 
arbeite t » 



13 
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b) Vervendung der nach a) Herges tollten Dispersion zur Her- 
stellung einer Emulsion auf kaltem Wege : 

50 Teile der nach a) herges tellten Dispersion 
8 Teile 2-0ctyldecanol 

8 Teile CapryWCaprinsaure-Triglycerid 
6 Teile Sorbit 
15 Teile entmineralisiertes Vasser 

werden wie im Beispiel 1 b) beschrieben auf kaltem Vege zu 
einer Emulsion vermischt. 



- Ik - 
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Patentanspriiche 



1- Dispersionen von Fettsauremono-/-diglycerid-Gemischen, 
gekennzeich.net durch einen Gehalt an 

a) 10 bis CO Gewichtsprozent eines Fe ttsauremono-/ -di- 
glycerid-Gemisches , dessen Anteil an Fettsaureraono- 
glycerid etwa 20 bis 80 Gewichtsprozent und dessen 
Anteil an Fettsaurediglycerid etwa 75 bis 15 Gewichts- 
prozent betragt, 

b) 1 bis 20 Gewichtsprozent eines anionaktiven Tensids aus 
der Gruppe der 

aa) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von Fettsauren mit 
10 bis 20 Kohlenstoffatoraen oder 

bb) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von Fettalkoholsul- 
faten mit 8 bis 16 Kohl e n s t of f a t omen oder 

cc) Alkali- und Alkylolainnioniumsalze von Fettalkoholpoiy- 
glykolSthersulfaten mit 10 bis 18 Kohlenstoffatomen i 
Fottalkoholrost und 2 bis 5 Oxyatliyleneinhciten oder 

dd) Alkali- und Alkylolaramoniumsalze von priwaren und/ocle 
sakundaron Estern der Orthophosphorsiiure mit Alkohols 
die 10 bis 18 Kohlenstoffatome aufvelsen und gegebenc 
Tails in 2-Stellung mit einer Ilydroxylgruppe substitu 
iert sind f oder 

ee) Alkali- und Alkylolammoniumsalze von mit Vein- oder 
Citronensaure veres tor ten Fettsauremonoglyceriden 
mit 12 bis 20 Kohlenstoffatomen ira Fettsaurerest und 
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2. Dispersionen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Komponente a) ein Gemisch 1st aus Fetts&ure- 
monoglyceriden der allgemeinen Formol 



CH o -0-C0-R 

CH-OH 
i 

CH 2 -0H 

und Fettsaurediglyceriden der allgemeinen Forrael 

CH o -0-C0-R 

I 2 1 
CH-0-CO-R 

CH 2 -0H 

wobei R und R 1 gleiche Oder verschiedene, gesattigte 
oder ungesSttigte, geradkettige oder verzweigte, gegebenon- 
falls durch Hydroxylgruppon substitnierte Kohlenwasserstoff- 
reste mit 9 bis 25 Kohlens toff atoracn bedouten. 

3. Dispersionen nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
R und R 1 15 bis 17 Kohlfin.stof fatome aufweison. 

h. Dispersionen nach einem dci' Anspriieho 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass in der Koraponwnto a) der Anteil an rett- 
saurernono{-lycerid etwa 30 bis 60 (kv/ichtsprossent unci der 
Anteil an Fe 1 1 saur^edigly ccri d etwa 65 bis 35 Gewichtspr ozen t 
betragt . 

5. Verwendung von Dispersionen nach einem der Anspriiche 1 bis 
k als Ewulgatoren zur Hox\stellung von Exuulsi.cn en auf kaltejn 
We ge • 



13. Marz 1975 
PL*/Dr * Sib 
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